Аппараты одноосного сжатия для создания давлений более 10 ГПа by Балабанов, П.А.
РАЗДЕЛ 2. ИНСТРУМЕНТАЛЬНЫЕ, КОНСТРУКЦИОННЫЕ И ФУНКЦИОНАЛЬНЫЕ МАТЕРИАЛЫ
НА ОСНОВЕ АЛМАЗА И КУБИЧЕСКОГО НИТРИДА БОРА
229
The experimental methodic for producing resistive and reaction parts of the high pressure cell,
which was applied to perform high pressure–high temperature treatment at pressure up to 10 GPa and tem-
perature up to 3000 оС in the high pressure apparatus type “toroid” are presented as well as results on tem-
perature graduation of the directly heating cells.
Key words: higher temperatures, higher pressures, HTHP-treatment, resistor measuring, the pres-
sure gage, diamond.
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АППАРАТЫ ОДНООСНОГО СЖАТИЯ ДЛЯ СОЗДАНИЯ ДАВЛЕНИЙ БОЛЕЕ 10 ГПА
Представлен литературный обзор конструкцій и характеристик аппаратов одноосного
сжатия, применяемых для создания давлений более 10 ГПа.
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Экспериментальная физика высоких давлений, являясь продолжением физики атмосферного
давления в новое измерение, существенно повышает возможности эксперимента и увеличивает объем
доступной информации. При воздействии внешнего давления на вещество могут появляться более
плотные его модификации со специфическими механическими, электрическими, магнитными и
сверхпроводящими свойствами. Количество таких модификаций по мере достижения все более
высоких давлений непрерывно увеличивается. Это открывает большие возможности для создания
новых материалов, в том числе стабильных при нормальных условиях. Нередки случаи, когда при
изучении фазовых переходов под давлением обнаруживаются модификации, стабильные при
атмосферном давлении. Метастабильность фаз – это практический вопрос создания новых
материалов, тесно связанный с кинетическими особенностями фазовых превращений.
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В настоящее время освоены и широко применяются давления до 10  ГПа,  создаваемые при
температурах, достигающих 2700 К. Особый интерес представляют более высокие давления,
значительно расширяющие возможности исследований.
Достижение таких давлений представляет
исключительный интерес для ученых, работающих в
области физики твердого тела, материаловедения,
физической химии, геофизики.
Для создания давлений более 10  ГПа
используют специальные аппараты высокого давления
(АВД) одно- и многоосного сжатия различных типов.
Обзоры аппаратов многоосного сжатия приведены в [1;
2]. Рассмотрим конструкции и технические
характеристики основных типов АВД одноосного
сжатия, применяемых для создания давлений более 10
ГПа.
Наиболее просты по конструкции наковальни
Бриджмена [3], в которых за счет реализации принципов массивной и боковой поддержки впервые
удалось создать давление, значительно превышающее предел прочности материала (твердого сплава),
из которого изготовляются создающие высокое давление детали аппарата (рис. 1).
В этом устройстве давление создается между двумя сжимаемыми с двух сторон
коаксиальными коническими наковальнями с плоскими торцами под действием сил, направленных
вдоль одной оси.  Так как высокое давление создается на небольшом по площади участке тела
значительного объема, – плоском рабочем торце малого диаметра, который представляет собой
меньшее основание усеченного конуса, благодаря поддержке окружающего этот участок материала
намного большего по сравнению с рабочим торцом диаметра предел текучести при сжатии области
вблизи рабочего торца повышается в два-три раза по сравнению с пределом текучести при сжатии
материала тела. Этот конструктивный прием называется принципом «массивной поддержки».
Напряжения, возникающие на малых плоских площадках пуансонов в форме усеченного конуса,
быстро снижаются, распространяясь на основной объем, и, следовательно, в такой конструкции
повышается предел прочности материала. Выигрыш в прочности существенно зависит от угла между
образующими конуса, и эффективными являются углы более 140°.
Принцип «боковой поддержки» заключается в том, что твердосплавные наковальни
запрессованы в блок прочных стальных колец, которые воздействуют на наковальни так, что последние
несколько сжаты в диаметре и растянуты в длину. При приложении осевого усилия к наковальням во
время сжатия ими образца распределение напряжений в наковальнях становится обратным, и поэтому
скрепленные кольцами наковальни способны выдержать большую нагрузку, т. е. работать в более
широкой области напряжений без разрушения.
В наковальнях Бриджмена использован также принцип сжимаемого уплотнения,
заключающийся в том,  что тонкая прокладка с исследуемым образцом,  помещенная в зазор между
сближающимися плоскими торцами наковален, может удерживать высокое давление в рабочем объеме.
При сближении наковален, на которые действует усилие гидравлического пресса, прокладка
(уплотнение) с образцом сжимается и начинает выдавливаться из зазора между наковальнями. Силы
внутреннего трения в материале прокладки, а также трения на контактах между поверхностью
материала и поверхностями наковален, уравновешивают создаваемое давление. При этом в материале
прокладки устанавливается радиальный градиент давления вдоль радиуса наковален: оно достигает
максимума в центре образца, а около краев резко снижается до атмосферного [4].
Таким образом, в АВД типа наковальни Бриджмена давление создается в тонкой прокладке в
форме диска, расположенной между двумя плоскими торцами наковален, которые сжимаются
одноосным прессом.
Обычно диаметр рабочей площадки наковален не превышает 26  мм.  Поскольку прокладка
(сжимаемое уплотнение) неизбежно имеет малую толщину,  в аппарате объем сжимаемого вещества
незначителен – около 10-2–10-3 см3 при толщине образца около 0,1  мм.  Схема ячейки высокого
давления показана на рис. 2.
Рис. 1. Схема АВД типа наковальни
Бриджмена: 1 – наковальни; 2 – рабо-
чие площадки наковален; 3 – скрепляю-
щие кольца
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Рис. 2. Схема ячейки высокого давления с внутренним нагревом, применяемой
в АВД типа наковальни Бриджмена
Этот аппарат применяли главным образом для работы при комнатной температуре.
Некоторые исследователи использовали его для работы до температуры 900°К, нагревая весь аппарат.
Несколько более высокую температуру получили с помощью миниатюрного тонкого нагревательного
элемента сопротивления, расположенного в тонком образце между гранями наковален. Однако
полученная температура ограничена высокой теплопроводностью наковален. Наковальни,
изготовленные из твердого сплава, позволяют достигать давления 15 ГПа и температуры 1500 К при
использовании внутренней системы нагрева [5]. При использовании наковален Бриджмена, в
которых наиболее напряженная область диаметром 15 мм твердосплавных наковален в центре рабочего
торца выполнена из алмазного композиционного поликристаллического материала (АКПМ),
достигаются давления свыше 20 ГПа при таких же температурах [5].
В наковальнях Бриджмена конусные поверхности остаются без внешней поддержки. В целях
повышения предельных давлений, достижимых в аппарате, вполне резонно создать и на этих
поверхностях сжимающих напряжений, что и было
реализовано в АВД типа наковальни Дрикамера (рис. 3).
В этом аппарате наковальни входят в
цилиндрический корпус, между внутренней
поверхностью которого и коническими поверхностями
наковален помещено уплотнение – таблетка из
пирофиллита [6]. Эта таблетка обеспечивает плавное
изменение давления при переходе от рабочего торца к
конической поверхности, исключая тем самым
громадные градиенты давления, возникающие на
периферии рабочего торца в обычных наковальнях
Бриджмена, т. е. на эти конические поверхности
воздействует давление, равное противодавлению,
создаваемому сжимаемыми частями аппарата. При этом
по мере продвижения рабочей площадки высокого
давления, давление поддержки от уплотнения постоянно
повышается. В этой связи такая поддержка называется
активной.
Методика подготовки аппарата к работе
предусматривает предварительное спрессовывание
таблеток непосредственно в камере и нагружение
наковален до появления пластической деформации с
последующим восстановлением начальной геометрии с
помощью шлифования. После такой подготовки в
аппарате Дрикамера можно достичь давления 20 – 25 ГПа.
В первой конструкции аппарата диаметр наковален составлял около 22,3  мм,  диаметр его
рабочей площадки высокого давления около 2,5 мм. Диаметр исследуемого образца – 0,1–0,3 мм,
толщина – 0,01–0,02 мм.
Предельное давление, достижимое в аппарате Дрикамера, ограничено возникновением
пластической деформации наковален, т. е. пределом текучести твердого сплава. Наиболее прямой
путь к повышению предельного достижимого давления заключается в выборе такого материала для
наковальни, который характеризовался бы более высокой прочностью и жесткостью. Выполняя, как и
Рис. 3. Схема АВД типа наковальни
Дрикамера: 1 – наковальни; 2, 6 –
скрепляющие кольца; 3 – рабочая
площадка высокого давления; 4 –
таблетка из пирофиллита; 5 – корпус;
7 – изоляция из слюды; 8 – изоляция из
бакелита
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в наковальнях Бриджмена, наиболее напряженную центральную область наковален из АКПМ [7]
либо используя наковальни полностью изготовленные из АКПМ [8], в этом АВД можно повысить
предел достигаемых давлений до 40 ГПа. Недавно при изготовлении центральной области наковален
из нано-поликристаллического алмаза, полученного прямым превращением из графита, в этом
аппарате получили давление более 55 ГПа [9].
Для измерения температуры в описанных АВД предпочтительно применять термопары
W 3% Re – W 25% Re или W 5% Re – W 26% Re, поскольку термопары на основе W – Re имеют
высокую температуру плавления и влияние давления на их ЭДС меньшее, чем для Rt – Rt 13% Rh [10].
При калибровке АВД по давлению при комнатной температуре обычно используют фазовые
переходы в ZnS (15,5 ГПа), GaAs (18,7 ГПа), GaP (22,5 ГПа), S (30 ГПа), EuO (40 ГПа), Fe2O3
(50 ГПа), CoO (55ГПа) [11].
Наиболее высоких давлений можно достичь в
алмазных наковальнях (DAC) [12]. В DAC исследуемый
образец устанавливается в тонкой (толщиной 20–200 мкм)
деформируемой металлической прокладке, которая при
создании высокого давления сжимается между двумя
алмазными наковальнями с плоскими вершинами (рис. 4).
Диаметр поверхности плоских вершины наковален обычно
составляет 0,1–1,0 мм. При этом объем исследуемого
образца не превышает 0,1 мм3.
В зависимости от особенностей конструкции в DAC
достигаются давления до 300 ГПa и температуры,
изменяющиеся от температуры жидкого гелия до 6000 К
[13].
В качестве механизма для создания давления в DAC
используют механические или гидравлические устройства.
Деформируемые прокладки чаще всего изготовляют
из стали, а для экспериментов при высоких температурах
используют прокладки из рения или иридия. Для
экспериментов с применением рентгеновской дифракции
применяют прокладки из бериллия.
Благодаря прозрачности алмазных наковален в широком диапазоне частот в ячейке высокого
давления DAC применимы рентгеновская дифракция, рассеивание Бриллюэна, инфракрасная,
рамановская, мессбауэровская и оптическая спектроскопии, а также другие методы исследования
[12].
Образец нагревают в DAC либо пропусканием электрического тока непосредственно через
ячейку с образцом [14] или дополнительно установленный вокруг ячейки высокого давления
нагреватель, либо облучением образца инфракрасным лазером. Резистивное нагревание образца
ограничено температурами 1400–1500 К, превышение которых приводит к быстрой графитизации
алмазных наковален. Более высокие температуры достигают при лазерном нагревании.
Для измерения температуры в DAC используют оптическую пирометрию, рамановскую
спектроскопию, миниатюрные термопары и спектрорадиометрию [15].
Давление в DAC определяют стандартным методом по флуоресценции рубина, возбуждаемой
аргон-ионным лазером или другим источником мощного излучения [16].
Не так давно стали доступны наковальни из муассанита, высокочистого SiC, выращенного
методом осаждения из газовой фазы [17]. При изготовлении наковален из этого материала достигают
давления более 50 ГПа. Хотя твердость муассанита ниже твердости алмаза, такие наковальни можно
использовать при температурах намного выше 1300 К. Кроме того, из муассанита можно изготовлять
большие наковальни по сравнительно низкой стоимости. В этой связи наковальни из муассанита
привлекательны для использования при высоких температурах в DAC с внешним нагреванием ячеек
так же, как для экспериментов, требующих образцы больших объемов (в 1000 раз), чем те, которых
можно достичь в DAC. Однако муассанит поглощает инфракрасное и рентгеновское излучение
намного сильнее,  чем алмаз и существуют свидетельства того,  что прочность этих наковален
существенно снижается при высоких температурах [18].
Рис. 4. Схема узла высокого давле-
ния DAC: 1, 2 – алмазные наковаль-
ни; 3, 4 – опорные вставки; 5 – на-
правляющий цилиндр; 6 – поршень;
7 – деформируемая прокладка; 8 –
исследуемый образец
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Следует отметить, что все вышеописанные АВД
могут использоваться для проведения экспериментов с
применением сдвиговой пластической деформации при
высоком давлении, способствующей протеканию в
исследуемых образцах ряда фазовых переходов.
Пластическую деформацию в таких случаях
осуществляют поворотом одной из наковален
относительно другой (рис. 5). При этом дополнительная
сдвиговая пластическая деформация ведет к
значительному снижению давления фазового перехода и
к образованию новых материалов, которые не могут
быть получены без дополнительных пластических
деформаций [19].
Основной недостаток наковален с
плоскими гранями – малый рабочий объем, в
котором создается высокое давление – устранен в
АВД типа «наковальни с углублениями», на
рабочих площадках которых имеются
осесимметричные углубления различной формы, в
которых размещают контейнер из кальцита, в
реакционной ячейке которого расположен
исследуемый образец.
Деформация наковален под давлением и
чрезмерное вытеснение материала уплотнения
препятствуют получению давлений более 10 ГПа в
этих устройствах. Таких давлений удалось достичь в
АВД типа «тороид» [20], в котором используется
метод поддержки материала уплотнения,
окружающего образец, и центральной части
наковален в целях сокращения деформации
наковален и вытеснения уплотнения.
Отличием АВД типа «тороид» от других
наковален с углублениями является наличие
тороидального углубления вокруг центральной
части на рабочей поверхности наковален (рис. 6).
Давление, генерирующееся в области тора,
выполняет две функции. Во-первых, резко снижает
экструзию центральной части прокладки. Во-
вторых, снижает сдвиговые напряжения в теле
наковальни. Таким образом, центральная часть
наковальни эффективно поддерживается, и эта
поддержка усиливается с повышением давления.
Таким образом достигаются более высокие
давления.
АВД типа «тороид» позволяет создавать
давления до 16 ГПа и температуру до 2800 К в
объеме до 0,3 см3 при изготовлении наковален из
твердого сплава [21]. При использовании
сверхтвердых материалов достигаются давления в
десятки гигапаскалей в небольших объемах.
«Тороид» с центральной частью из синтетического
алмаза типа карбонадо развивает давление до 35
ГПа в объеме 0,1 мм3 [22]. Давления около 25 ГПа
в объеме 10  мм3 удается достичь с
использованием двухступенчатого АВД на базе
Рис. 5. Схема, применяемая для осуще-
ствления сдвиговой пластической де-
формации при высоком давлении
Рис. 6. Схема узла высокого давления АВД
типа «тороид»: 1 – наковальня с углубле-
ниями типа «тороид»; 2 – блок скрепляющих
колец; 3 – контейнер; 4 – тороидальное уп-
лотнение; 5 – реакционная ячейка
Рис. 7. Конструкция заполненной жидкостью
ампулы для высокотемпературных измерений
магнитной восприимчивости и техники изме-
рения деформации при высоком давлении для
изучения уравнения состояния при комнатной
температуре: 1 – уплотнение (литографский
камень); 2 – тефлоновая ампула; 3 – крышка;
4 – тепловая изоляция (асбест); 5 – нагрева-
тель; 6 – образец; 7 – термопара; 8 – система
катушек для магнитных измерений; 9 – тен-
зодатчик; 10 – манганиновый датчик давле-
ния; 11 – электрические токоподводы
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«тороида». В таком АВД наковальни второй ступени из АКПМ соосно расположены в реакционной
ячейке контейнера АВД типа «тороид», который играет роль наковален первой ступени [23].
Преимущество АВД типа «тороид» заключается также в удобстве введения в реакционную
ячейку заполненной жидкостью капсулы и многочисленных электрических проводов, что делает его
почти идеальным для изучения физических свойств, которые могут быть реализованы на базе
электрических измерений (рис. 7). Это позволяет определять электрические, термические, магнитные
и объемные свойства материалов в гидростатической среде при комнатной и повышенной
температурах так же как и проводить эксперименты по синтезу материалов [24].
Таким образом, АВД одноосного сжатия, применяемые для создания давлений более 10 ГПа,
представляют собой различные модификации наковален Бриджмена и позволяют создавать в
плоском тонком образце давления 15 – 25 ГПа при использовании в качестве материала наковален
твердого сплава и до 300  ГПа при использовании в качестве наковален монокристаллов алмаза с
одновременным нагревом исследуемых образцов до высокой температуры.
Основным недостатком таких АВД является малый рабочий объем, в котором создается
высокое давление. Значительно большим рабочим объемом обладает АВД одноосного сжатия типа
«тороид», который позволяет создавать давления до 16 ГПа в объеме до 0,3 см3.
Представлено літературний огляд конструкцій і характеристик апаратів одноосьового сти-
скання, які застосовують для створення тисків більших за 10 ГПа.
Ключові слова: апарат високого тиску та температури, ковадла.
The literary review of designs and characteristics of devices of uniaxial pressurization (uniaxial
squeezer devices) for creation of the pressure exceeding 10 Gpа is submitted.
Key words: high pressure, high temperature apparatus, anvils.
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АНАЛИЗ РЕЗУЛЬТАТОВ СЖАТИЯ ДИСКОВ ПЛОСКИМИ НАКОВАЛЬНЯМИ
БРИДЖМЕНА В РАМКАХ БЕЗРАЗМЕРНОГО АНАЛИЗА
Проведен анализ экспериментальных результатов сжатия дисков плоскими наковальнями
Бриджмена в рамках безразмерного анализа. Было показано, что зависимость коэффициента
мультипликации (М) от толщины сжатого диска имеет экстремальный характер, аналогичный
зависимости коэффициента мультипликации от исходной  высоты контейнера аппаратов высокого
давления с деформируемым уплотнением. Совпадение характера указанной зависимости для этих
двух случаев рассматривается как доказательство механического подобия этих двух процессов.
Было предложено использовать сжатие материала наковальнями Бриджмена как модель поведения
материала при сжатии в АВД с деформируемым уплотнением.
Ключевые слова: безразмерный анализ, сжатие диска, наковальни Бриджмена,
коэффициент мультипликации, контейнер, аппарат высокого давления, деформируемое уплотнение.
